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Titandioxyd-Pigmente mlt flUter Dlsfeefglerbarkelt. VerfahrfcH zu Ihrer Herstellung und ihre 

Verwendung 

Gegenstand del- vorltegendeh Erflriduhg sind ahorganlsch nachbehandelte tlOrPlgmente mit einer 
Beschichtung aus hydrophobierendeh und hydrophilierenden organischen Substanzen, die mehr als 
95 Gew.-<to Tl0 2 enthalten. einen GlOhverlust von wenlger als 0,8% (nach Ab2ug des 
Kohlenstoffgehaltes) aufwelsen, mlt einem Grlndometerwert von kleiner als 30, antsprechend einem 

5 Wert von groBer aid 8,6 auf der Hegniah-Skala. 

Did erfindungsgemaBen Pigmente zalchhen aich durch sine sehr gute Dlsperglerbarkelt aus und 
konnen zur Plgmentlerung von Lacken, KunStstotf en und Papier verwendet warden. 

Ein wichtiges QualitStsmerkmal hochwertlger PigrHente 1st die Dlsperglerbarkeit. Gut disperglerba- 
re Pigmente 2elchnen sich dadurch aus, daB sle In kUnter Zelt und mit gerlngem Energleaufwand in 

to dem zu plgmentlerehderi Medium glelchmfiBlg vertellt werden konnen. Besonders hohe 
Anf orderungen ah die tJlspergl eitarkeit von Pigmenteh werden bel der Herstellung von Lacken mittels 
schnellauf ender ROhraggregate, den soflenannten Dissolved, gistellt. Bel der Dlssolverdlspergierung 
wird das Plgmentpulver durch die Elnwlrkung von relativ geringen ScherkrSften im Blndemlttel verteilt 
und man erhfilt nur dann stlppehtreie urid hochglSnzende Lacke, d. h. Lacke, die keine oder nur 

15 gerlngfOglge Zusdmrnenbailungert von Pigmentprlmdrteilchen enthalten, wenn die In jedem 
Plgmentpulver vorhandenen Agglomerate leicht zerteilbar sind. 

Es ist demnach ein besonderes Zlel vorliegender Erflhdung, leicht zerteilbare Pigmente fur 
Lackbindemittet zu schaffen, so daft man die technlschen und wirtschaftlichen Vorteile der in 
zunehmendem MaB bel der Lackherstellung verwehdeten Dissolver optimal nutzen kann. 

20 Kennzeichnende MaBnahme vleler Patentschrlften 2ur Erreichung dieses Zlels ist die 
Nachbehandlung von gegebertehfalls vorgemahlenen TI0 2 -PIgmehten In wSBrlger Suspension durch 
AuffSllung von Metalloxiden. -hydroxlden und/oder -phosfehaten. N acn Auswaschen der bei der 
Fillung entstehenden wasserl6slichen Salze und einer nachfolgenden Trocknung schlieBt moistens 
eine Mahlung den HerstellungsprozeB ab. Die Mahiung wird in Stift-, Kugel- oder PendelmOhlen 

25 vorgenommen. Fur besonders hochwertlge Pigmente werden als Mahlaggregate Luftstrahl- oder 
Dampfstrahlmuhlen eingesetzt, wobei die nachbehandette PlgmentoberflSche mit organischen 
Hilfsstoffen vor oder wfihrend der Mikronisierung behandeh wird. Ein Nachteil dieser 
Verfahrensweise besteht darin, daB der NachbehandlungsprozeB technisch sehr aufwendig und 
zeitraubend ist und Insbesondere wegen der vor der Mahlung notwendigen Trocknung einen hohen 

30 Energleaufwand erfordert. 

Es ware demnach wunschenswert, diese Nachtelle zumlndest partlell zu beseitigen und trotzdem 
Pigmente mit guten Dispergiereigenschaften zu erhalten. 

Uberraschenderwelse wurden nun TiOa-Pigmente gefunden, die diesen Vorstelluhgen entsprechen. 
Es handelt sich dabei urn Ti0 2 -Plgmente mit einer gemeinsamen Beschlchtung aus hydrophobieren- 

35 den und hydrophilierenden organischen Substanzen mit einem Grindometerwert von kleiner als 30, 
entsprechend einem Wert von groBer als S,6 auf der Hegman-Skala wobei nur ein Anteil von 1 -40 
Gew.-%, vorzugsweise 5-30 Gew.-%, des organisch beschichteten Pigments aus anorganisch 
nachbehandeltem Pigment besteht, die Ti0 2 -Pigmente mehr als 95 Gew.-% Ti0 2 enthalten und einen 
GlOhverlust von wenlger als 0,8% (nach Abzug des Kohlenstoff gehaltes) aufwelsen. 

40 Diese Ti02-Pigmente mit guter Dlsperglerbarkeit werden hergestellt durch gemeinsame 
Mikronisierung eines anorganisch nachbehandelten TiOa-Pigmentes in Mengen von 1 -40 Gew.-%, 
vorzugsweise 5-30 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge des Ti0 2 -Pigments, mit einem 
unbehandeltenTiOr Pigment und Zugabe von hydrophobierenden und hydrophilierenden organischen 
Substanzen in Mengen von 0,3 bis 5 Gew.-%, vorzugsweise 0,S -1,5 Gew.-tyo, bezogen auf das Gewicht 

45 des Pigmentes, vor oder wghrend der Mikronisierung. 

Die vorliegende Erfindung beinhaltet auch ein Verfahren zur Herstellung der beschriebenen 
Ti0 2 -Pigmente, das dadurch gekennzeichnet ist, daB ein Ti02-Pigment ohne anorganlsch-chemische 
Nachbehandlung mit einem anorganisch nachbehandelten TiO r Pigment gemeinsam mikronisiert wird 
und hydrophobierende und hydrophillerende Substanzen vor oder wahrend der Mikronisierung 

50 zugesetzt werden. 

Gem§B der Erfindung wird das anorganisch nicht nachbehandelte TiOrPigment zusammen mit dem 
nachbehandelten TiOrPigment mikronisiert. In einer bevorzugten Ausfuhrungsform wird das 
nachbehandelte dem unbehandelten Pigment vor der Mikronisierung trocken zugemischt. Es ist 
jedoch auch denkbar, mlttels einer geeigneten Vorrichtung die beiden Pigmente gleichzeitig in die 

55 Strahlmuhle einzubringen, ohne einen vorherigen MischprozeS durchzufuhren. Falls eine 
Vermischung vorgenommen wird, kann dies in alien fur die die Vermengung von Feststoffen 
geeigneten Apparaten durchgef uhrt werden, z. B. in Mischtrommeln, Schnecken etc. Zur Herstellung 
der erfindungsgemaBen Pigmente mlttels des erfindungsgemaBen Verfahrens eignen sich alle 
unbehandelten Pigmenttypen, wenn sle in fester Form vorliegen, gleichgultig, nach welchem 

60 Verfahren sle hergestellt wurden. 

Bevorzugt werden nach dem sogenannten Sulfatverfahren hergestellte TI0 2 -Ofenklinker, die, urn 
die besondere WIrtschaftlichkeit des erfindungsgemaBen Verfahrens sicherzustellen, ohne spezielle 
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vorherige ZerkleinerurigsmaBnahmen mlt dem nachbehandelten TiQ 2 -Pigment vermischt warden und 
dann ainer Mikronisierung zugefuhrt warden. 

Genauso konnen aber auch nach dem Chloridverfahren gewonnene TiOa-Pigmente erfindungsge- 
maB eingesetzt warden. 

Die bevorzugte Form des Verfahrens zur Herstellung der Ti0 2 -Plgmente besteht darin, daB nur 1 bis 
40 Gew.-%, bevorzugt 5 bis 30 Gew.-%, anorganisch nachbehandelte TiOrPigmente fur die 
erfindungsgemaBen Ti02-Pigmentmischungen benotigt warden, wobei das anorganisch nachbehan- 
deite Ti02-Pigment ein mit 1 bis 20 Gew.-%, vorzugsweise 3 bis 15 Gew.-%, bezogen auf TIO2, an 
anorganischen Metalloxiden. -hydroxiden und/oder -phosphaten nachbehandeltes TiOrPigment ist 
Eine weitere bevorzugte Ausfuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens besteht darin, daB die 
Gesamtmenge der hydrophobierenden und hydrophiiierenden organischen Verbindungen 0,3 bis 5 
Gew.-%, vorzugsweise 0,5 bis 1,5 Gew.-%. bezogen auf das Gewicht des Pigments, betragt. 

Vorzugsweise handelt es sich be) den hydrophobierenden organischen Hjifsstoffen urn 
siliciumorganische und/oder urn phosphororganische Verbindungen. Mit der Bezeichnung 
•hydrophobierendi ist nicht gemeint, daB der an sich hydrophilen Oberflache von oxidischen 
Pigmenten notwendigerweise hydrophober Charakter veriiehen wird, wenn entsprechend dem 
erfindungsgemaBen Verfahren vorgegangen wird. Es bezejchnet lediglich das charaktaristische 
Merkmal dieser Verbindungen, daB sje in genugend hoher Menge auf die Pigmentoberflache 
auf gebracht, dieser ein hydrophobes Erscheinungsbild verleihen konnen. 

Als besonders geaignete siliciumorganische Verbindungen haben sich Polyslloxane erwiesen. Diese 
konnen kettenformige, verzweigte oder cyclische Polyslloxane sain, in denen folgende Bausteine in 
gegebenenfalla wechselnder Anordnung auftreten konnen: 

[R 2 R' - Sid/a] IRR" - SiOJ (R - SiOa/a] ISiOJ, 

wobei R ein Alkyl-, Cycloalkyl-, Aryl- oder Alkenyl-Rest sein kann, R' glejch R sowie OH, R" gleich R 
oder H sein kann, die Anzahl der Si- Atom© groBer als 5 ist 

Dies sind z.B. [SiMe 3 ]-endgestoppte lineare Polyhydrogenmethyisiloxane, bevorzugt mit 
Kettenlangen von durchschnittlich 1Q bis 50 [SiHMeO]-Ejnheiten. Geeignet sind auch teilweise 
hydrierte Polyslloxane des beschriebenen Tvps, bevorzugt mit 6 [SiHMeO]- sowie 5 [SiMe20]-Einhei- 
ten. Besonders bevorzugt sind auch [SiHMe 2 ]-endge8toppte Polyvinylhydrpgenmethylsiloxane, 
besonders bevorzugt mit 5 [SiHMeO]- und 3 [$i(CH = CH 2 )MeQ]-Einheiten. Eine weitere bevorzugte 
Verbindungsklasse stelien verzweigte Polyhydrogensiloxene der, 30 z. B. ein [SiHMe 2 ]-endgestopptes 
einfachverzweigtes permethyliertee PolysJIoxan mit 9 |SIIYIe2Q]-Einheiten. 

Weiterhin sind geeignet Polyslloxane mit endstandigen OH-Gruppen, wie sie erhaltlich sind als 
definierte Fraktionen der Hydrolysate von z. B. Dimethyldichlorsilan; Dimethyldichlorsilan und 
Methyltrlchlorsilan; Dimethyldichlorsilan und Siliciumtetrachlorid; Vinylmethyldlchlorsilan; Vinylme- 
thyldichlorsilan und Dimethyldichlorsilan, Cyclohexylmethyldichiorsilan unci Dimethyldichlorsilan; 
usw. Auch Kondensationsprodukte des Diphenylsilandlols sind geeignet. 

Besonders geeignet sind z.B. lineare Polymethylsilpxane mit SiOH-Endstoppung mit einem 
mittleren Molekulargewicht von 49Q, wobei die Viskositat 27 cP(27 • 10- 3 Pa • s) betragt sowie lineare - 
Polyvinylmethylsiloxane mit SiO,H-End8toppung. einem [meSiviO]-Anteil von 5%, einem [SiOH]-Anteil 
von 18,2% und einer Viskositat von 25,5 cP. Ebenso geeignet sind auch verzweigte Polymethylsiloxane 
mit SiOH-Endstoppung mit einem mittleren Molekulargewicht von P45. wobei die Viskositat 110 cP 
betragt sowie verzweigte Polyvinylmethylsiloxane mit SiOH-Endstoppung, einem (meSiviO]-Anteil an 
5<*b, einem [SiOH]-Anteil von 15,2% und einer Viskositat von 98 cP. 

Ebenfalls besonders gunstig ist die. Verwendung von PhosphpraJure-dlestern der Formel 

R 1 — O 

R* — O— PsssO 
H— O 

als hydrophobierende organische Substanzen. Pabei.bedeufen R 1 und R 2 gleiche oder verschiedene 
Alkyl-, Aryl-, Cycloalkyl- uwi/oder Alhenylreste. 

Besonders bevorzugte hydrpphilierende organische YerbindMngen sind Trtalkanolamine, z.B. 
Triethanolamin, Tripropanolamin und/oder Tri-lsopropanolemin. 

Die Tatsache, daB fur die erfindungsgemSRen Pigmente nur relatly kleine Mengen nachbehandelter 
Pigmente benotigt werden, macht deutlich, dafc da,s erfindMngsgemafte Verfahren auf uberaus 
einfache und kostengunstige Art und Waise die Herstellyng von leicht dispergierbaren 
TiOrPigmenten erlaubt, die zum ubarwiegenrten Teil a«s ano.rgani&Ph ynbehandelten TiOrPigmenten 
bestehen. 

Pigmente, wie sie aus der FR-A-2 038 894 oder 1 387 387 sind, vyeisen nicht die kombinierte 
Nachbehandlung aiif. Um auf vajgleighbar gqte pigmentteghnfcPhe Paten w Kpmmpn, benotigt man 
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fur deren Herstellung elnen unverglelchbar hoheren wirtschaftiichen Aufwand. 

Da bei den erfindungsgemaBen Pigmenten aber nur ein Bruchteit des mikronisierten Endproduktes 
der technisch aufwendigen und zeitraubenden anorganischen Nachbehandlung unterworfen wird, 
reduziert sich vor ahem der durch die Trocknung nachbehandelter Produkte hohe Energieaufwand. 
5 Trotzdem erhalt man Pigmente, die sich hinsichtlich Disperglerbarkeit nicht von nachbehandelten 
HO2 Pigmenten unterscheiden. 

Das VerhSltnis der zugegebenen hydrophobierenden und hydrophilierenden organischen 
Substanzen wahrend oder bei der Mikronisierung kann in weiten Grenzen variiert werden. Fur die 
Pigmentierung von Lackbindemitteln, die im folgenden am Beispiel der Dissolver-Dispergierung in 
10 einem Alkydharz die leichte Disperglerbarkeit der erf indungsgemiBen Pigmente zeigen soil, wird bei 
Verweridung von Polysiloxanen ein Verhartnis hydrophobierender zu hydrophiiierender Komponente 
zwischen 1 : 2 und 1 : 5 bevorzugt, bei Verwendung von Phosphorsaurediestern ist ein Bereich 
zwischen 3 : 1 und 1 : 3 bevorzugt. 
Fur die Pigmentierung anderer Systems werden gegebenenfalls andere VerhSltnisse gewShlt, urn 
15 optimale Ergebnisse zu erhalten. 

Es ist bekannt, daB das bloBe Zusammenmischen der erfindungsgemaS verwendeten 
Ausgangsprodukte, selbst wenn das unbehandelte und das anorganisch nachbehandelte 
TiOrPigment beide in mikronisierter Form vorliegen, nicht zu den gewunschten Produkten mit guter 
Dispergierbarkeit f uhrt. 

20 Die erfindungsgemaBen Ti0 2 -Pigmente hingegen, zu deren Herstellung nur ein kleiner Teil von mit 
ublichen Mengen anorganisch nachbehandeltes TiC>2-Pigment benotigt wird, weisen die Dispergier- 
barkeit eines nachbehandelten Ti02-Pigmentes auf. 

Die erfindungsgemaBen TlOz-Pigmente sind besonders geeignet zur Pigmentierung von Lacken, 
Kunststoffen und Papier. 

25 Die Disperglerbarkeit der T10 2 -Pigmente wird nach den nachfolgend beschriebenen Vorschriften 
gepruft Zur Feststellung der Dispergierbarkeit in Lackbindemitteln wird das Pigment mittels eines 
Dissoivers dispergiert. Die Dispergierung erfolgt in einem hochviskosen Bindemittel-Ldsungsgemisch 
von 60% Alkydharz {Fettsaure-modifiziertes Alkydharz, Ollinge 26) in Xylol unter folgenden 
Bedingungen: 

30 100 g des Alkydharzes (60<Vbig in Xylol) werden in eine 250 ml WeiBblechdruckdeckeldose von 
74 mm Durchmesser eingewogen. Unter Ruhren mit dem Dissolver (Scheibendurchmesser 40 mm, 
Abstand vom RuhrgefaBboden 20 mm) werden bei 500-1600 U/min 140 g TiCh-Pigment langsam 
eingestreut. Nach Abstreif en des Dosenrandes und des Ruhrers, urn nicht benetzte Pigmentanteile mit 
dem Mahlgut zu vereinen, wird 5 Minuten bei 5000 U/min dispergiert. 

35 

Prufung auf Uberkorn (Stippen) 

138,5 g Pigmentpaste werden in einem Kunststoffbecher mit 20 g Kristallol 60/Xylol (1:1) verdunnt, 
40 per Hand sofort gut umgeruhrt und anschlieBend mit einem Grindometer (DIN 53 203) die Kornigkeit 
bestimmt. 



Glanzgebung 

45 

25 g Pigmentpaste werden in einem Kunststoffbecher mit 8,5 g Alkydharz (60°/o in Xylol) aufgelackt 
und mit weiteren 10 g Xylol verdunnt. Der Lack wird anschlieBend mit einem Fitmzieher mit 60 um 
Spaltbreite auf Glasplatten aufgezogen. Man laBt 2 Stunden bei Raumtemperatur trocknen urid miBt 
mit einem GlanzmeBgerat den Glanz unter einem Winkel von 20°. 

50 

Stoffcharakterisierung 

Die beispielhaften Pigmente werden durch ihren Ti02-Gehalt sowie den Gluhverlust (3 Stunden bei 
55 900°C) abzuglich des ermittelten C-Gehaltes charakterisiert. Der Trockenverlust wird nach DIN 53 198 
bestimmt. 

Nachfolgend werden die erfindungsgemaBen Pigmente und ihre erfindungsgemaBe Herstellung 
beispielhaft beschrieben: 

60 

Beispiel 1 

Ein nach dem sogenannten Sulfat-Verfahren in ublicher Weise hergestellter R util-Tl Or Ofenkl inker 
wird mit 15 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge eines nach bekannten Verfahren mit 0,8% Si0 2 
65 und 2,5% Al 2 0 3 nachbehandelten und getrockneten TiO r Pigments in einer Trommel kurz vermengt 
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Man bespruht die Mischung mit 0,26 Gew,-%, bezogen auf das Gewicht der Mischung, eines 
a,G)-Polysi!oxandiolgemisches mit einem mittleren Molekulargewicht von 490, wobei die Viskositat 
27 cP (27 • 10" 3 Pa • s) betragt, und 0,75 Gew.-% Triethanolamln, worauf das Produkt in einer 
Dampfstrahlmuhle mikronisiert wird. Das Produkt ist von sehr guter Dispergierqualitat (s. Tabelie 1). 

Analyse: 

Ti0 2 96,9%; Gluhverlust 0,6%; C 0,1 9%; Gluhverlust -C 0,41%; Trockenverlust 0,07%. 



Verglelchsbeispiel B 



CH 3 

CH 3 — Si— O- 

I 

CH 3 



CH 3 
Ji— O 
H 



CH 3 

Si— CH 3 
I 

CH, 
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Das Beispiel dient dazu, urn zu zeigen, dafc ein nicht anorganisch nachbehandeltes TlOrPigment. 
wenn es in bekannter Weise in Anwesenheit organischer Hilfsstoffe, wie z. B. Triethanolamin, 
mikronisiert wird. von minderer Dispergierqualitat ist. Der bereits im Beispiel 1 verwendete 
Rutil-Ti0 2 -Ofenklinker wird mit 1 Gew.-% Triethanolamin bespruht und entsprechend Beispiel 1 15 
mikronisiert. Aus Tabelie 1 geht beryor, daU das Pigment als schlecht dispergierbar einzustuf en Ist. 
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Das Beispiel soil zeigen, daB es auch mit Poiysiloxanen, die ebenfalls in der Uteratur als Hilfsmittel 
zur Verbesserung der Dispergierbarkeit von TiOrPigmenten genannt warden, nlcht m6glich ist, ein 
unbehandeltes TiQ 2 -Pigment mit guter Dissolver-Dispergierbarkeit hereustellen. Ein Ofenklinker 
entsprechend Beispiel 1 wird mit 1 Gew.-% eines Polymethylhydrogeneiloxans der durchschnittlichen 
Bruttoformel 25 



30 



bespruht und entsprechend Beispiel 1 mikronisiert. Das resultierende Pigment Ist schlecht 
dispergierbar (vgl. Tabelie 1 ). 3S 

Vergleichsbeispiel C 

Ein handelsubliches nicht anorganisch nachbehandeltes TlOrPigment wire! auf seine Dissolverdi- 40 
spergierbarkeit hin uberpruft. Es zeigt siph, daR das Procfokt Mfceraus schlecht dispergierbar ist (vgl. 
Tabelie 1). 

Vergleichsbeispiale P und E 45 

Zwei handelsubliche nachbehandelte TiOrPigmente warden den gleichen PrOfbedingungen 
unterworfen. Sie sind beide gut dispergierbar (vgl* Tabelie 1). Qamit soil verdeutlicht werden, wetche 
Dispergierqualitat naphbehandejte TiQa-pigmente errelchfln und dafi die erfindungsgema&en 
Pigmente dieser QualitSt entsprechen. 50 

Analyse furD: 

Ti0 2 93,1%; Gluhverlust 1.24%; C 0,26%; GluhverUist ~CQ,98%; Trockenverlust 0,17%. 

Analyse fflr E: 55 
Ti0 2 95,9%; Gluhverlust 1,13%; CQ,2Q%; GluhverlMSt -Q 0,93%; Trockenverlust 0,1 5%. 

Beispiel 2 

60 

Ein TiOrOfenklinker entsprechend Beispiel 1 wird mit 20 Gew.-^ des in Beispiel 1 verwendeten 
nachbehandelten unrt getrqcknaten TiQ 2 -Piqments yermangt und mit q,2 Gew.-% eines 

65 
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Poiymethythydrogensltoxans der dufchsbhnlhllchen bruttotormbl 



CH, 



CH, 

CH, — SI — 0 — }-Sl— 04— Si 



CM, 



H 



CH, 



•CH, 



CH, 



und 0,4 Gew.-% Triethanolamin beaprflht. Nach Mikronisierung etitsprechend Belsplel 1 erhfilt man eln 
Pigment mit guter Dissolverdispergierbarkelt (vgl. Tabelle 1). 

Analyse: 

Ti0 2 97,2%; GIGhverlust 0,7%; C 0,2ti%; GIGhverlust -C 0,5%; Trockenverlust 0.05%. 

Belsplel 3 

Eln TiOrdfehkllnker entsprechend Beisplel 1 wlrd mit 15 Gew.-% eines nach bekannten Verfahren 
mit 9>5 Gew.-% Si0 2 und 4 Gew.-% A1 2 0 3 nachbehandelten und getrockneten TiOr Pigments vermengt, 
dann mit 0,25 Gew.-% eines a,ca-Porysiloxandlolgemisches mit einem mittleren Molekulargewicht von 
490, wobei die ViskosltSt 27 cP (27 . 10~ 3 Pa • s) betragt, und 0,75% Triethanolamln bespruht und 
entsprechend Beisplel 1 mikronisiert Das Produkt istsehr gut dispergierbar (vgl. Tabelle 1). 

Analyse: 

TI0 2 95,6%; GIGhverlust 1,07%; C0,35%; GIGhverlust -C 0,72%; Trockenverlust 0,06%. 



Beisplel 4 

30 

Man verfahrt entsprechend Beispiel 3, mit dem Unterschied, daS das nachbehandelte Produkt in 
mikronisierter Form vorliegt. Das Pigment ist leicht mit dem Dissolver dispergierbar (vgl. Tabelle 1 }. 



35 Analyse: 

Ti0 2 95,6%; GIGhverlust 0,89%; C 0,36%; GIGhverlust -C0,53%; Trockenverlust 0,1%. 

Beispiel 5 

40 

Man verfahrt entsprechend Beispiel 4 f mit dem Unterschied, daB mit 0,2 Gew.-% der 
siliciumorganischen Verbindung und mit 0,4 Gew.-% Triethanolamin besprGht wird. Das Pigment ist. 
wie aus Tabelle 1 hervorgeht leicht dispergierbar. 

45 Analyse: 

Ti0 2 95,8%; GIGhverlust 0,81%; C 0,23%; GIGhverlust -C 0,58%; Trockenverlust 0,1%. 



Beispiel 6 

SO 

Man verfahrt entsprechend Beispiel 3, mit dem Unterschied, da& nur 10 Gew.-% des 
nachbehandelten und getrockneten TiOjrPigments zugemischt werden und als organische Hilfsstoffe 
0,67 Gew.-% Di-2-ethyl-hexylphosphat und 0,33 Gew.-% Triethanolamin aufgespruht warden. Nach 
der Mikronisierung wird ein leicht dispergierbares Pigment erhalten {vgl. Tabelle 1 ). 

55 

Analyse: 

T1O2 96,1 %; GIGhverlust 1 ,02%; C 0,50%; GIGhverlust - C 0,52%; Trockenverlust 0,09%. 



60 Beispiel 7 

Man verfahrt entsprechend Beispiel 3, mit dem Unterschied, daB als organische Hilfsstoffe 0,5 
Gew.-% Di-2-ethyl-hexylphosphat und 0,5 Gew.-% Triethanolamin aufgespruht werden. Das nach der 
Mikronisierung vorliegende Pigment ist leicht dispergierbar (vgl. Tabelle 1). 

65 
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lyse: 

Ti0 2 95,6%; GIQhverlust 1,1 1%; C 0,49; Gluhverlust - C 0,62%; Trockenverlust 0,13%. 



Beispiel 8 5 

Ein Ti0 2 -Ofenklinker entsprechend Beispiel 1 wird mit 15 Gew.-% eines nach bekannten Verfahren 
mit 3,0 Gew.-% AI2O3 nachbehandelten und getrockneten Ti0 2 -Pigments vermengt, dann mit 0,25 
Gew.-% eines «,<»-Poly$iloxandiQ|gem inches mit einem mittleren Molekulargewicht von 490, wobei 
die Viskositat 27 cP (27 • 10~ 3 Pa • s) betragt, und 0,75 Gew.-% Triisopropanolamin besprQht und to 
entsprechend Beispiel 1 mikronisiert Das Prodgkt istjeicht dispergierbarjvgl.Tabelle 1). 

Analyse: 

Ti0 2 97,2%; GIQhverlust 0,47%; C0,17%; Gluhverlust -C 0,30%; Trockenverlust 0,06%. 

15 

Beispiel 8 

Man varfShrt entsprechend Beispiel 8 mit dem Unterschied, daft 30% des nachbehandelten 
Produkts zugesetzt warden und mit 0,18 Gew.-% der siliciumorganischen Verbindung und 0,54 Gew.-% 20 
triisopropanolamin bespruht wird (vgl. Tabelle 1). 

Analyse: 

Ti0 2 96,9%; Gluhverlust 0,56%; C0,22%; Gluhverlust 0,34%; Trockenverlust 0,05%. 

25 

Beispiel 10 

Ein Ti0 2 -Ofenklinker entsprechend Beispiel 1 wird mit 15 Gew.-% des mit Si0 2 und Al 2 0 3 
nachbehandelten TiOrPigments des Beispieles 1 vermischt, mit 0,67 Gew.-% Dibutylphosphat und 30 
0,33 Gew.-% Triisopropanolamin bespruht und entsprechend Beispiel 1 mikronisiert {vgl. Tabelle 1). 

Analyse: 

Ti0 2 96,9%; Gluhverlust 0,8%; CQ,31%; Gluhverlust -C 0,49%; Trockenverlust 0,18%. 
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Tabelle 1 





Lfd. Nr. 


gemaB Beispiel 


Grindometerwert 

w 


Hegman-Wert 


Glanz 


5 


4 
1 


i 
i 


10 


7,2 


81 




z 


A 
M 


60 


3,2 


55 


10 


o 
o 


R 


100 


0,0 


40 




4 


U 


Dv 


1,6 


40 




5 


D 


10 


7,Z 




15 


0 


p 
c 


10 


7,2 


83 




7 


9 


25 


6 0 


76 


20 


Q 

a 


-a 
o 


10 


7,2 


75 




9 


*f 


10 


7 2 


78 




10 


5 


15 


6,8 


oo 


25 


11 


6 


10 


7.2 


82 




12 


7 


10 


7,2 


78 


30 


13 


8 


10 


7,2 


82 




14 


9 


20 


6,4 


80 




15 


10 


10 


7,2 


80 
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Patentansprtiche 



1.Ti02-Pigmente mit einergemeinsamen Beschichtung aus hydrophobierenden und hydrophilieren- 
40 den organischen Substanzen mit einem Grindometerwert von kleiner als 30, entsprechend einem Wert 
von groBer als 5,6 auf der Hegman-Skala wobei nur ein Anteil von 1 -40 Gew.-%, vorzugsweise 5-30 
Gew.-%, des organisch beschichteten Pigments aus anorganisch nachbehandeltem Pigment besteht, 
die TiOrPigmente mehr als 95 Gew.-% Ti0 2 enthalten und einen Gluhverlust von weniger als 0,8% 
(nach Abzug des Kohlenstoff gehaltes) aufweisen. 
45 2. TiOrPigmente gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die hydrophobierenden 
organischen Verbindungen in der Beschichtung siliciumorganische und/oder phosphororganische 
Verbindungen sind. 

3. TiOrPigmente gemSB Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB die siliciumorganischen 
Verbindungen Porysiloxane sind. 
50 4. TiOrPigmente gemaB Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB die phosphororganischen 
Verbindungen Phosphorsaure-di-ester sind. 

5. TiOrPigmente gemiS Anspruch 1 r dadurch gekennzeichnet, daB die hydrophilierenden 
organischen Verbindungen Aminoalkohole sind. 

6. TiOrPigmente gemaB einem der Anspruche 1 bis 5, die mehr als 95 Gew.-% Ti0 2 enthalten, einen 
55 Gluhverlust von weniger als 0,8% (ohne Berucksichtigung des Kohlenstoff gehaltes) aufweisen, mit 

einem Grindometerwert von kleiner als 30, entsprechend einem Wert von groBer als 5,6 auf der 
Hegman-Skala, hergestellt durch gemeinsame Mikronisierung eines anorganisch nachbehandelten 
TlOrPigmentes in Mengen von 1-40 Gew.-%, vorzugsweise 5-30 Gew.-%, bezogen auf die 
Gesamtmenge des TiOrPigments, mit einem unbehandelten TiOrPigment und Zugabe von 
50 hydrophobierenden und hydrophilierenden organischen Substanzen in Mengen von 0,3 bis 5 Gew.-%, 
vorzugsweise 0,5-1,5 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des Pigmentes, vor Oder wahrend der 
Mikronisierung. 

7. TiOrPigment gem§B Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet. daB das anorganisch nachbehandelte 
TiOrPigment ein mit 1 -20 Gew.-%, vorzugsweise 3- 15 Gew.-%. bezogen auf T1O2, an anorganischen 

65 Metalloxiden, -hydroxiden und/oder -phosphaten nachbehandeltes TiOrPigment ist. 
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8. Verfahren zur Herstellung von TiOrPigmenten gerhall einem der Ahspruche 1 bis 7, dadurch 
gekennzeichnet, da(J ein TiOrPigment ohne anorgahisch-chemische Nachbehandlung mit einem 
anorganisch nachbehandelten TiO r Pigment gemalnsam mikronisiert wird und hydrophobierende und 
hydrophilierende Substanzen vor oder wahrend der Mikronisierung zugesetzt werden. 

9. Verwendung der Ti0 2 -Pigmente gemaB einem der Ansprflche 1 bis 8 zur Pigmentierung von 
Lacken, Kunststoffen und Papier. 



Claims 

1. Ti0 2 pigments which have a combined coating of hydrophobicising and hydrophilicising organic 
substances and a grindometer value smaller than 30, corresponding to a value of more than 5.6 on the 
Hegman scale, wherein only a portion of 1-40% by weight, preferably 5-30% by weight, of the 
organically coated pigment consists of an inorganically after-treated pigment, and the Ti0 2 pigments 
contain more than 95% by weight of Ti0 2 and have a loss on annealing of less than 0.8% (after 
subtraction of the carbon content). 

2. Ti0 2 pigments according to Claim 1, characterised in that the hydrophobicising organic 
compounds In the coating are organic silicon compounds and/or organic phosphorus compounds. 

3. Ti0 2 pigments according to Claim 2, characterised in that the organic silicon compounds are 
polysiloxanes. 

4. Ti0 2 pigments according to Claim 2, characterised in that the organic phosphorus compounds are 
phosphoric acid diesters. 

5. Ti0 2 pigments according to Claim 1 , characterised in that the hydrophilicising organic compounds 
are amino alcohols. . 

6. Ti0 2 pigments according to one of Claims 1 to 5, which contain more than 95% by weight of Ti0 2 , 
have a loss on annealing of less than 0.8% (not taking into account the carbon content), and have a 
grindometer value smaller than 30, corresponding to a value of more than 5.6 on the Hegman scale, 
prepared by the micronisation of an inorganically after-treated Ti0 2 pigment in quantities of 1 -40% by 
weight, preferably 5-30% by weight based on the total quantity of the Ti0 2 pigment, together with an 
untreated T10 2 pigment and the addition of hydrophobicising and hydrophilicising organic substances 
in quantities of 0.3 to 5% by weight, preferably 0.5-1.5% by weight, based on the weight of the 
pigment, before or during micronisation. 

7. Ti0 2 pigment according to Claim 6, characterised in that the inorganically after-treated Ti0 2 
pigment is a Ti0 2 pigment which has been after-treated with 1 -20% by weight, preferably 3-15% by 
weight, based on Ti0 2 , of inorganic metal oxides, hydroxides and/or phosphates. 

8. Process for the preparation of Ti0 2 pigments according to one of Claims 1 to 7, characterised in 
that a Ti0 2 pigment which has not been inorganically chemically after-treated is micronised together 
with an inorganically after-treated Ti0 2 pigment and hydrophobicising and hydrophilicising 
substances are added before or during micronisation. 

9. Use of the Ti0 2 pigments according to one of Claims 1 to 8 fur pigmenting lacquers, plastics 
materials and paper. 



Revendications 

1. Pigments au Ti0 2 portant un revetement commun de substances organiques conferant le 
caractere hydrophobe et le caractere hydrophile, ayant une finesse de broyage jnferieure a 30, 
correspondent a une valeur superieure a. 5,6 dans I'echelle d'Hegman, une proportion de 1 -40% en 
poids, de preference de 5-30% en poids seulement du pigment a revetement organiq.ua etantformee 
de pigment ayant recu un traitement inorganique subsequent, las pigments au 710 2 contenant plus de 
95% en poids de Ti0 2 et ayant une perte au feu de moins de 0,8% (deduction faite de la teneur en 
carbone). 

2. Pigments au Ti0 2 suivant la revendication 1, caracterises en ce que les composes organiques 
conferant le caractere hydrophobe contenus dans le revetement sont des composes organo-siliciques 
et/ou organo-phosphores. 

3. Pigments au Ti0 2 suivant la revendication 2, caracterises en ce que les composes organo-siliciques 
sont des polysiloxanes. 

4. Pigments au Ti0 2 suivant la revendication 2, caracterises en ce que les composes 
organo-phosphores sont des diesters de i'acide phosphorique. 

5. Pigments au Ti0 2 suivant la revendication 1, caracterises en ce que les composes organiques 
conferant le caractere hydrophile sont des ajnino-alcools. 

6. Pigments au Ti0 2 suivant I'une des revendications 1 a 5, qui contiennent plus de 95% en poids de 
TiO^ qui ont une perte au feu de moins de 9,8% (sans tenir cqmpte de la teneur en carbone), une 
finesse de broyage de moins de 30, correspoqdant a une valeur superieure a 5.6 dans I'echelle 
d'Hegman, prepares par micronisation commune d'un pigment an TiQ 2 ayant §ubi un traitement 
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inorganique subsequent en quantites de 1 a 40% en polds, de preference de 5 a 30% en poids par 
rapport a la quantrie totale de pigment au HO2, avec uri pigment au T1O2 non traite et I'addition de 
substances organiques conferant le caractere hydrophobe et le caractere hydrophile en quantites de 
0,3 a 5% en poids, de preference de 0,5 a 1,5% par rapport au poids du pigment, avant ou pendant la 
5 micronisation. 

7. Pigment au Ti02 suivant la revendication 6, caracteris6 en ce que le pigment au Ti02 ayant subi un 
traitement inorganique subsequent est uh pigment au Ti0 2 ayant subi un traitement subsequent avec 
1 -20% en poids, de preference 3-15% en poids par rapport a T1O2, d'oxydes, d'hydroxydes et/ou de 
phosphates metalliques inorganiques. 

10 8. Procede de production de pigments au TIO2 selon Tune des revendications 1 a 7, caracterise en ce 
qu'un pigment au HQ2 est micronise sans post-traitement chimique inorganique eh commun avec un 
pigment au HO2 ayant subi un post-traitement inorganique et des substances conferant le caractere 
hydrophobe et le caractere hydrophile sont ajoutees avant ou pendant la micronisation. 
9. Utilisation des pigments au TiOi suivant Tune des revendications 1 a 8 pour la pigmentation de 

15 laques, de matieres plastiques et de papier. 
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